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Загрязнение природной среды промы ш лен­
ными отходами и выбросами оказы вает вредное 
действие на окружающую среду, поэтому реш е­
ние целого ряда задач  в области охраны приро­
ды требует аналитической информации о концен­
трации  тяж елы х токсичны х металлов в окруж а­
ющей среде на уровне ультрамалы х концентра­
ций. Под влиянием  пром ы ш ленны х отходов и 
выбросов могут наблю даться лиш ь незначитель­
ные превы ш ения фоновых концентраций тяж е­
лых металлов в объектах, но их диагностика край­
не важ на вследствие исключительной токсично­
сти этих металлов для земных и водных организ­
мов и возможности отдаленных эффектов дей­
ствия. Поэтому разработка экспрессных и произ­
водительных методов определения тяжелых ток­
сичны х м еталлов на основе прямого введения 
анализируемой пробы в плазму является актуаль­
ной задачей. Необходимый предел обнаружения, 
точность и воспроизводимость методов могут 
быть обеспечены применением  установки для 
спектрального анализа, созданной на базе двух­
струйного плазматрона [ 1 ].
Экспериментальная часть
Спектры возбуж дали в струе плазм ы  двух­
струйного плазматрона введением анализируе­
мой порошковой пробы в виде тонкой струи аэро­
взвеси при помощи дозатора [2]. Спектры регис­
трировали на фотопластинки ПФ С-01 с чувстви­
тельностью 6 ед. ГОСТа и экспозицией 30 с при 
пом ощ и с п е к т р о гр а ф а  Д Ф С -13 с р еш етко й  
600 штр. /м м  при ширине щели 20 мкм через про­
межуточную диафрагм у 5 мм. Плотность почер­
нений аналитических линий изм еряли на м ик­
роденситометре МД-100. В качестве внутренне­
го стандарта использовали фон вблизи линий оп­
ределяемых элементов.
Результаты и их обсуж ден и е
Одним из сущ ественных особенностей двух­
струйного плазматрона является большая протя­
женность потока плазмы, что позволяет выбрать 
наиболее благоприятный участок струи для ан а ­
лизируемых элементов. Наилучш ее взаим одей­
ствие с порошковым вводимым материалом осу­
щ ествляется при углах слияния 60° и лам и н ар­
ном течении плазмы.
Регулированием парам етров двухструйного 
плазматрона (расхода рабочих газов на головках 
(G) и силы тока (I)) можно в ш ироком интервале 
изм енить интенсивность спектральны х линий 
анализируемых элементов и фона. С целью вы ­
бора рабочей зоны в струе и оптимальных рабо­
чих параметров (GЛ) исследовали осевые проф и­
ли излучения спектральны х линий  определяе­
мых токсичных металлов по высоте струи двух­
струйного плазматрона. О птим изация проведе­
на на естественных стандартных образцах соста­
ва СП-1.
Следует отметить, что при введении порошко­
вых проб между струями двухструйного плазм ат­
рона распределение интенсивности спектраль­
ных линий элементов по струе плазмы  зависит 
от крупности частиц порош ка и распределения 
элементов в рядах летучести [3]. Поэтому для ис­
ключения влияния дисперсности частиц порош ­
ка на интенсивность спектральны х линий по­
рошковые пробы (стандарты СП -1) были измель­
чены до диам етра менее 10 микрон на ш аровой 
мельнице Пульверизетте -5 ф ирмы  “Фрич" ФРГ.
В качестве рабочего аналитического сигнала
была принята разность почернений аналитичес­
кой линии и непрерывного фона Б ф рядом с л и ­
нией AS=S1+(J) - где Б і+ф - почернение линий  
вместе с фоном.
Влияние расхода рабочего газа (G)na головках 
плазматрона. При определенном взаимном рас­
положении плазменных головок и заданном  токе 
(а=60°, 1=80 А) мощ ность потока плазмы  зависит 
от расхода рабочего газа на головках плазм атро­
на. Поэтому для целей спектрального ан ал и за  
порошковых проб из почвы необходимо знать вли­
яние расхода рабочего газа на разность почерне­
ний спектральных линий и фона анализируемых 
токсичны х тяж елы х элементов. В эксперименте 
расход газа варьировал от 2,5 л /м и н  до 6,5 л /м и н  
на обе головки.
Измерение большого числа линий в спектро­
граммах, полученных вдуванием стандартны х 
образцов состава СП-1 в струи плазмы, показало, 
что изменение разности почернений спектраль­
ных линий и ф она при различны х расходах газа  
на головках плазматрона зависит от принадлеж ­
ности линий атому или иону.
С увеличением  расхода рабочего газа  (G) м ак ­
симумы (AS) ионных линий растут и постепенно 
смещ аю тся к месту слияния струй (рис. 1 .а). Рост 
максимумов (AS) спектральны х линий  и ф она 
зам едляется с расходом газа 4,5 л /м и н  и сн и ж а­
ется при 5,5 л /м и н  (рис. 1,6). Смещ ение м ак си ­
мумов и перераспределение (AS) спектральны х 
линий в потоке плазмы указы вает на изм енение 
скорости испарения частиц, зависящ их от тем ­
пературы и скорости струи, создаваемой р азл и ч ­
ными расходами газов.
При малы х расходах газа (G=2 л /м и н ) поток 
плазмы  образован двумя отдельными струям и и 
между ним и им еется сравн и тельн о  холодная 
зона. С увеличением  расхода газа струи плазм ы  
начинаю т приближ аться друг к другу сильнее и 
эта зона становится более “нагретой", что благо­
приятствует росту (AS) разности почернений л и ­
ний и фона. При дальнейш ем увеличении расхо­
да газа (более 5 л /м ин), по-видимому, затрудня­
ется введение частиц  порош ка в наиболее горя­
чие зоны плазм ы  из-за  появления обратны х по­
токов, обусловленных газодинамическими соуда­
рениями струй плазмы  [4], а  такж е ум еньш ается 
время пребы вания частиц  порош ка в а н а л и т и ­
ческом участке из-за  увеличения скорости и сте­
чения струй плазмы. Следствием данного случая 
является сниж ение максимумов разности почер­
нений спектральны х линий  и ф она (AS) а н а л и ­
зируемых элементов.
Рис.1. Распределение AS линий Cr II 283,56 нм в потоке плазмы (а) и зависимость положения максимумов AS (б) от расхода 
плазмообразующего газа: □  - 2,5 л/мин; о - 3,5 л/мин; х - 4 л/мин; * - 5,5 л/мин; А - 6 л/мин
Для атомны х линий наблю дается несколько фона доходит до своего максимального значения
и н ая  зависим ость разности почернении спект­
ральны х линий и фона от расхода газа (рис. 2 ,а). 
Р азн ость  почернений  сп ектральн ы х  линий  и
при меньш их значениях расхода газа, чем р а з ­
ности почернений линий и ф она ионных линий, 
и далее ум еньш ается (рис. 2,6).
Рис.2. Распределение AS линии Cr I 302,43 нм в потоке плазмы (а) и зависимостьположения максимумов AS от расхода 
плазмообразующего газа (б): о - 2,5 л/мин; о - 3,5 л/мин; х - 4,5 л/мин; * - 5,5 л/мин; А - 6,5 л/мин
Максимум разности почернений ионных спек­
тральны х линий элементов и фона при всех рас­
ходах газа наблюдается в зонах струи плазмы, 
расположенных на расстоянии 20-26 мм (рис. 1,а), 
а  для атомных линий, находящ ихся на  расстоя­
нии 15-19 мм (рис.2 ,а) от среза сопел плазматро- 
на. Эти зависим ости позволяю т нам  вы бирать 
компромиссный участок струи для анализируе­
мых элементов, в котором соотнош ение линий и
фона для атом ны х и ионных линий является от­
носительно высоким, что благоприятствует пони­
жению границы  пределов обнаружения.
Влияние силы тока в дуге плазматрона. Для 
изучения распределения разности почернений 
спектральны х линий вдоль потока плазмы в з а ­
висимости от силы тока взяты  следующие зн а ­
чения токов: 5 0 ,6 5 ,7 5 ,8 5 ,1 0 0 А. Плазматрон при
указанны х токах работал в режиме: угол слия­
ния между струями плазмы 60°, расход рабочего 
газа (аргон) 3,5 л /м ин , транспортирую щ его газа 
0,6 л /м и н .
Спектры, возбуждаемые в струе плазмы двух­
струйного плазм атрона, характеризую тся и н ­
тенсивны м  фоном, возникаю щ им  вследствие 
высокой концентрации электронов в аналитичес­
кой области струи плазмы. При постоянных зн а ­
чениях угла слияния струй, расхода газа и при 
различны х значениях тока работы плазматрона 
максимумы распределения фона по струе плаз­
мы хорошо согласуются с максимумами распре­
деления плотности тока (рис. 3,а). М аксимум 
плотности  тока  вы деляется  в м есте сл и ян и я  
струй плазмы двухструйного плазматрона. С уве­
личением  силы тока прямо пропорционально 
растут почернения фона (рис.3,6, кривая 2).Сле­
дует отметить, что при постоянных реж им ах р а ­
боты плазматрона вдувание в плазму различны х 
веществ не вы зывает сдвиг максимумов ф она от­
носительно друг друга и ф она самой плазмы , а 
величина фонов становится различной.
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Рис.З. Распределение AS линии Cr II 283,56 нм в потоке плазмы (а) и зависимость положения максимумов AS (б) (1) 
и почернений фона (2) от силы тока: □  - 50 А; о - 65 А; х - 75 А; * - 85 А; А - 100 А
Место в струе плазмы, где реализуется м акси­
мальное значение плотности тока (фона), приня­
то в качестве места слияния струй плазмы  двух­
струйного плазматрона.
Изучение распределения разности почерне­
ний линии и фона вдоль потока плазмы  в за в и ­
симости от силы тока показало, что максимумы 
(AS) и он н ы х  л и н и й  эл ем ен то в  в о зр а с т а ю т  
(рис.3,6). Это объясняется увеличением степени 
ионизации вследствие повыш ения температуры 
плазмы с ростом силы тока дуги. Н ачиная с силы 
тока 80-85 А рост максимумов разности почерне­
ний линий и фона ионных линий элементов з а ­
медляется (рис.3,6. кривая 1) ввиду того, что с ро­
стом силы тока почернение фона растет быстрее, 
чем почернение линий элементов (рис.3,6, кри ­
вая 1).
Распределение (AS) для атомных линий вдоль 
потока плазмы представлено на рис.4 ,а. С уве­
личением силы тока (до 65 А) немного растут м ак­
симумы разности почернений линий и ф она (AS) 
атомных линий элементов (рис. 4,6), а  при даль­
нейшем росте сила тока (AS) медленно падает.
Это, по-видимому, связано с температурой струй 
плазмы. Следует отметить, что максимумы (AS) 
атом ны х линий легко- и среднелетучих элем ен­
тов появляю тся до места слияний струй плазмы , 
где тем пература еще не достигла м аксим альной 
величины, а максимумы (AS) ионных линий  н а ­
ходятся за  местом слияния струй плазмы .
Отсюда следует, что если при анализе  порош ­
ковых проб на двухструйном плазматроне исполь­
зуются в качестве аналитических ионные и атом ­
ные линии, то оптим альны м  является значение 
силы тока 75 А. При использовании в качестве 
аналитических только атом ны х линий элем ен­
тов нужно пользоваться силой тока 65 А.
Таким образом, проведение экспериментов по 
спектроскопическом у изучению  исследования 
вещ еств в струе плазмы  в зависим ости от расхо­
да рабочего газа  и силы тока в дуге плазм атрона 
позволило достаточно уверенно вы бирать оп ти ­
мальны е условия испарения порош ковых проб 
для количественного определения целого ряда 
элементов. Ими оказались угол слияния 60°, сила 
тока 75 А, расход рабочего газа  3,5 л /м и н .
Рис. 4. Распределение AS линии Cr I 302,43 нм в потоке плазмы (а) и зависимость положения максимумов AS (б) от силы тока:
□  - 50 А; о - 65 А; ж - 75 А; * - 85 А; А - 100 А
Одним из важных параметров при спектраль­
ном ан али зе  с использованием  двухструйного 
плазматрона является скорость подачи аэровзве­
си порош ка (ѵ) в плазму. Следует отметить, что 
величина оптимальной скорости подачи порош ­
ка зависит от режима работы двухструйного плаз­
м атрона. При указанны х режимах работы уста­
новки оптимальной скоростью подачи порошка 
для определения тяж елы х токсичных металлов 
является V  = 2 5м /с .
Практическое применение. Исследуемый ис­
точник возбуждения спектров широко использу­
ется для многоэлементного определения в таких 
сложных для спектрального анализа  объектах, 
как почва. Сложность его анализа  связана с пе­
ременны м составом основ, в виде которых н а ­
ходятся определямые элементы. Отсюда возни­
каю т погреш ности анализа, обусловленные н е­
контролируемыми изм енениям и состава проб. 
Нами был проведен спектральны й анализ р аз­
личны х почв с помощью искусственно приготов­
ленных стандартных образцов состава и государ­
ственны х стан д артн ы х  образцов состава, и з ­
мельченных до крупности менее 10 мкм.
Состав основы образцов сравнения подбира­
ли по рекомендациям [5] с учетом состава почв, 
распространенных в нашей республике. Основные 
компоненты искусственной основы образцов срав­
нения для анализа почв смеш ивали в следующих 
соотношениях (%): S i0 2 - 72; А120 3 - 20; F£20 3 - 2; 
С аС 03 -1 ,5 ; M gC03 -1 ,5 ; N a ^ O ß  -1 ,5 ; K2S 0 4 -1 ,5 . 
Основу готовили из спектрально чисты х и чи с­
ты х для ан али за  реагентов смеш иванием , про­
каливанием  при температуре 1000° С и двукрат­
ным растиранием  в агатовых размольных сосу­
дах на ш аровой мельнице Пульверизетте-5 ф ир­
мы “Фрич" ФРГ до и после прокаливания до р аз­
меров частиц менее 10 мкм. В приготовленную 
таким  образом основу вводили по 3 % As в виде 
соли. Cd, Cu, Sb, Zn в виде оксидов, 1 %Со, Сг, Ми, 
Mo. Ni, Pb, V в виде оксидов, a Sr в виде соли. Пос­
ледующие образцы сравнения готовили разбавле­
нием этого образца основой в три раза до концент­
рации (1-3)’ 10 5%. Затем искусственные образцы 
сравнения и измельченные государственные стан­
дартные образцы состава СП-2, СП-3, CA-1, СГ-2 
смеш ивали с буфером - графитовым порошком 
ОСЧ-8-4- в соотношении 1:1.
Подготовка почвенных проб к анализу. Навес­
ку пробы, насыпанную  в фарфоровые тигли, по­
м ещ аю т в холодную муфельную печь и прока­
ливаю т в течение 6 часов при постепенном повы­
шении температуры до 500° С. Прокаленную про­
бу массой 2 г истирали  на вибромельнице Пуль­
веризетте-5 до крупности частиц менее 10 мкм. 
После этого пробу смешивали с угольным порош­
ком ОСЧ-8-4 в соотношении 1:1. Пробы, искусст­
венно приготовленные образцы сравнения и го­
сударственные образцы сравнения насыпали в 
отдельные стаканчики с внутренним диаметром 
6 мм длиной 41 мм и сжигали в двухструйном плаз- 
матроне. Оптимальный участок струи плазмы про­
ектировался на щель спектрографа ДФС-13 при 
введении порош ка в виде тонкой струи аэровзве­
си. Спектры пробы фотографировались на фото­
пластинке ПФС-0,2 с экспозицией 30 с при щели
спектрографа 20 мкм дважды. Установка работа­
ла при оптимальном режиме, как указано выше. 
Пластинки проявляли в стандартном проявителе. 
Почернения спектральных линий фотометрирова- 
лись с помощью микрофотометра МД-100. Градуи­
ровочные графики построены в координатах (AS, 
lg С), где С - концентрация определяемых элемен­
тов. В качестве внутреннего стандарта использо­
вали фон вблизи линий определяемых элементов.
Для построения градуировочны х граф иков 
использовали образцы сравнения, приготовлен­
ные нами на основе искусственного силиката, и 
стандартны е образцы почв и горных пород. На
рис. 5 представлены градуировочные граф ики  в 
координатах AS-1 g С для некоторых тяж елы х ток­
сичных металлов. Видно, что точки, соответству­
ющие различны м  стандартны м  образцам  ср а в ­
нения, приготовленным искусственно, лож атся 
на одну прямую, что свидетельствует об устране­
нии влияния м атрицы  на результаты определе­
ний. Последнее обстоятельство подтверждает, что 
анализ различны х почв можно проводить по еди­
ным об разц ам  сравн ен и я , т.к. сп ектр ал ьн ы й  
анализ порошковых проб в струе двухструйного 
п лазм атрона практически  устраняет влияние 
основы на результаты определений.
Рис. 5. Градуировочные графики для определения V, Ni, Cr, Zn (а) и Со, РЬ, Си (б): х - СГ-2; * - СП-2; + - СП-3; о - СА-1
М етодика характеризуется относительны м  
стандартны м  отклонением воспроизводимости 
S -0 ,08 -0 ,11 .г
По разработанной методике было проанали­
зировано 110 образцов почв из различны х зон 
Кара-Балтинского горнорудного комбината.
Выводы
Разработана методика прямого спектрального 
определения токсичных тяжелых металлов в по­
чвах. Используемый в работе двухструйный плаз- 
матрон и буфер (угольный порошок ОСЧ-4-8) сни­
ж аю т влияние основы и позволяют проводить оп­
ределения в широком интервале концентраций.
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